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Визначення параметрів синтезу тонкодисперсного порошку нікеля прямим 
електролізом для використання у виробництві твердих сплавів 
В. Л. Коваленко, В. А. Коток, С. Ф. Власов 
Оптимізовано метод синтезу тонкодисперсного порошку нікеля, призна-
ченого для виробництва твердих сплавів, прямим електролізом розчину аміно-
комплексу нікелю. Показано формування в оптимальніх умовах коралоподібних 
частинок порошку розміром 40–70 мкм, що легко піддаються розмолу до сфе-
роїдних складових. Визначено максимальну температуру електроліту, показа-
но позитивний вплив добавки Трилону Б на характеристики порошку. Визначе-
но катодний та анодний вихід за струмом 
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1. Введение
Ультрадисперсные порошки металлов широко применяются в различных
областях техники и производства. Порошок никеля из-за его высокой электро-
проводности, каталитических и электрокаталитических свойств, магнитных ха-
рактеристик, а также высокой коррозионной стойкости применяется в различ-
ных целях. В частности для приготовления специального цемента [1], как ката-
лизатор [2], для приготовления коллоида [3]. 
Мелкодисперсный порошок никеля также необходим для изготовления 
твердых сплавов [4, 5], которые широко используются в горнодобывающей, 
авиационно-космической, металлообрабатывающей промышленности. Твердые 
сплавы, называемые еще псевдосплавами, не являются истинными сплавами, а 
являются композитными материалами. Обычно композиционные материалы 
органической [6, 7], неорганической [8] или смешанной органически-
неорганической природы [9, 10] состоят из матрицеобразователя и материала-
наполнителя [11]. В то же время, твердые сплавы имеют другую структуру: 
большое количество частиц твердого материала, скрепленные расплавленным 
металлом-связкой (в частности Ni). 
Твердые сплавы получают методом порошковой металлургии: смесь твер-
дого компонента и металла-связки [12] (иногда оксида металла-связки [13]) под 
давлением спекают с получением металлокерамических изделий. Исходя из 
описанной технологии, к порошку никеля предъявляются специальные требо-
вания. В первую очередь, порошок никеля не должен содержать легколетучих 
веществ или металлов (цинк, магний), так как в сформированном изделии из 
твердого сплава могут образовываться каверны. Размер частиц порошка должен 
составлять 5–50 мкм. Кроме того, перед формированием изделия проводят сов-
местный размол смеси порошков твердого компонента и никеля в спирте. По-









Основными параметрами твердых сплавов является механическая проч-
ность и способность выдерживать высокие температуры [14]. В частности эти 
свойства важны для применения в горнодобывающей промышленности и, осо-
бенно, в аэрокосмической отрасли [15]. Твердые сплавы используются для из-
готовления турбин двигателей самолетов и ракет. Поэтому при производстве 
таких ответственных деталей к порошку никеля предъявляются более жесткие 
требования к составу, которых определяется методом и условиями синтеза [16]. 
 
2. Анализ литературных данных и постановка проблемы 
При разработке метода получения любого материала, как правило, вначале 
рассматривают сырье, а потом выбирают метод, основываясь на требованиях к 
продукту. 
Исходя из принципов устойчивого развития и того, что никель является 
довольно дорогостоящим металлом, наилучшим источником никеля являются 
отходы различного состава и агрегатного состояния. В первую очередь, это мо-
гут быть жидкие никельсодержащие отходы [17]. В качестве источника для по-
лучения порошка никеля для производства твердых сплавов хорошо подходит 
лом твердых сплавов с никелем в качестве металла-связки. При этом лом может 
использоваться двояко [18, 19]:  
– непосредственно как твердый источник никеля;  
– при селективном растворении как источник раствора солей никеля.  
Еще одним источником никеля могут быть лом источников тока с оксид-
ноникелевым электродом, в частности щелочных аккумуляторов [20, 21]. В 
этом случае активное вещество электрода (β-Ni(OH)2 [22] и α-Ni(OH)2 [23]) 
необходимо обработать с получением раствора солей никеля. Таким же образом 
могут быть растворены окисноникелевые электроды гибридных суперконден-
саторов [24, 25]. 
Разработано большое количество методов получения ультрадисперсного 
порошка никеля [26–40]. В [26] предложен метод испарения – конденсации, од-
нако этот метод требует использования специального оборудования и проведе-
ния процесса в инертной атмосфере. Разработан метод обработки твердых ни-
кельсодержащих отходов расплавленными металлами [27], в частности в рас-
плавленном цинке [28]. Суть метода состоит в растворении никеля в расплав-
ленном металле, а потом отгонка этого металла с получением порошка никеля. 
Такой метод не используется для получения порошка никеля для твердых спла-
вов, т. к. порошок никеля будет содержать небольшие примеси цинка или дру-
гих металлов. В [29] описан сольвотермический процесс получения порошка 
никеля. Разработан метод получения порошка никеля путем восстановления из 
катиона гидразином [30]. В [31] описан метод получения восстановления све-
жеосажденного гидроксида никеля до порошка металла гипофосфитом натрия. 
Однако в этом случае получается порошок сплава Ni-P, не пригодный для про-
изводства твердых сплавов. В качестве восстановителя предлагается также 
применять полиолы [32], при этом в работе предлагается использовать сильные 
ПАВ. Вероятно, за счет адсорбции ПАВ на образующихся частицах металла 












делает его непригодным для производства твердых сплавов. То же можно ска-
зать о порошке никеля, получаемого восстановлением Ti(III) [34]. В этом слу-
чае порошок никеля будет загрязнен легко летучими соединениями титана. Од-
ним из наиболее используемых методов получения порошка никеля – восста-
новление водородом, как из солей [35], так и из оксида [36]. Получаемый по-
рошок никеля хорошо размалывается и не содержит примеси, однако для про-
изводства требуется водородная станция и нагрев. Используется карбонильный 
метод получения порошка Ni [37], однако в нем используется сильно ядовитый 
карбонил никеля.  
Одним из наиболее перспективных методов получения порошка Ni являет-
ся метод электролиза, который позволяет легко регулировать параметры полу-
чаемого порошка. Предложены методы электролитно-плазменного получения 
порошка никеля [38, 39] и электролиза с импульсным током с повышенным 
напряжением [40]. Однако применение плазмо-электрохимического процесса 
или высоковольтного электролиза усложняет оборудование и значительно удо-
рожает процесс. 
Более приемлемым является прямой электролиз раствора соли никеля. Для 
получения порошка никеля процесс электролиза необходимо вести при плотно-
стях тока, существенно превышающих предельную плотность тока. Однако при 
этом прикатодное пространство защелачивается и никель выпадает в виде гид-
роксида. Для предотвращения этого электролиз раствора соли никеля (наиболее 
часто – сульфата никеля) ведут в присутствии сульфата аммония. В щелочной 
среде катион аммония переходит в аммиак, который образует с никелем амино-
комплекс, который и может пройти через щелочной приэлектродный слой к ка-
тоду, и при разряде образовать порошок никеля [37].  
Электролиз раствора сульфата никеля с сульфатом аммония позволяет по-
лучить порошок никеля, который может быть использован для производства 
твердых сплавов. Однако подробные данные о параметрах процесса электроли-
за, состав раствора для получения порошка именно для использования в твер-
дых сплавах (легко размалываемого, без вкраплений частиц компактного ме-
талла), точно не известны. 
 
3. Цель и задачи исследований 
Целью работы являлась определение условий синтеза тонкодисперсного 
порошка никеля для использования в производстве твердых сплавов. 
Для достижения цели были поставлены следующие задачи: 
– изучить влияние температуры электролита на характеристики получае-
мого порошка никеля; 
– изучить влияние состава электролита на процесс получения порошка ни-
келя и его свойства; 
– провести сравнительный анализ характеристик образцов порошка никеля 












4. Материалы и методы исследований 
4. 1. Состав электролита для получения порошка никеля. 
Для получения порошка никеля использовался базовый раствор следую-
щего состава: Ni
2+
 0.1 моль/л, NH4
+
 1 моль/л, NH3·Н2О до рН 11. Как источник 
Ni
2+
 использовался сульфат никеля NiSO4∙7H2O, полученный из отработанных 
щелочных аккумуляторов, источник NH4
+
 − сульфат аммония, рН раствора кор-
ректировали водным раствором аммиака. 
 
4. 2. Изучение электродных реакций при получении порошка никеля. 
Электродные реакции изучали путем снятия катодных и анодных поляри-
зационных кривых. Для этого использовалась специальная ячейка с 3-х элек-
тродной схемой. Вспомогательным электродом служил платиновый. В качестве 
электрода сравнения применяли насыщенный хлорсеребряный электрод. Хлор-
серебряный электрод находился в стакане, содержащем раствор насыщенного 
КСl. В другой стакан с рабочим и вспомогательным электродами заливали 
электролит для получения порошка никеля исследуемого состава. В качестве 
рабочего электрода в катодном процессе использовалась нержавеющая сталь, в 
анодном − никель. Для предотвращения краевого эффекта рабочий электрод 
был помещен в тефлоновую кассету, состоящую из двух частей прямоугольной 
формы, на одной из которых находилось круглое отверстие диаметром 0,012 м. 
Для создания контакта между стаканами использовали электролитический 
ключ, заполненный опытным раствором, с капилляром Луггина-Габера, торец 
которого был направлен к поверхности рабочего электрода. Поляризационные 
кривые снимали при помощи электронного потенциостата Ellins P-8 (Россия). 
Скорость развѐртки потенциала 1 мВ/с и 5 мВ/с. 
 
4. 3. Методика проведения электролиза с получением порошка никеля 
Электролиз проводили в проточной полипропиленовой ячейке. В ячейку 
помещали катод из нержавеющей стали и два никелевых анода. Электролиз 
проводился при плотности тока 100 А/дм
2
. В процессе проведения электролиза 
выделяется большое количество тепла. Для оценки влияния температуры про-
цесс проводили при следующих условиях: 
– без охлаждения; 
– при воздушно-испарительном охлаждении: ячейка помещали в ткане-
вый чехол, находящийся в воде и обдуваемой потоком воздуха; 
– при водяном охлаждении: ячейку помещали в большой контейнер с хо-
лодной водой; 
– при снежно-водяном охлаждении: ячейку помещали в большой контей-
нер со смесью воды и снега. 
 
4. 3. Методы изучения порошка никеля 
После электролиза порошок никеля снимался с катода, несколько раз про-
мывался дистиллированной водой и высушивался при комнатной температуре. 
Морфологию и размер частиц никеля изучались с помощью сканирующего 












поэлементный состав изучался с помощью EDX анализа при использовании 
микроскопа Hitachi S4500 (Япония). 
 
5. Результаты определения условий электрохимического получения 
порошка никеля 
5. 1. Изучение влияния температуры на характеристики порошка ни-
келя. 
Результаты оценки влияния температуры в ячейке на качественные харак-
теристики порошка гидроксида никеля приведены в табл. 1. 
 
Таблица 1 
Влияние типа охлаждения и температуры на характеристики порошка никеля. 
Тип охлаждения Температура, °С Качество порошка 
Без охлаждения 98 
Очень грубый порошок с включени-








лывается с усилием 
Снежно-водяное 45–48 
Мелкодисперсный порошок, легко 
размалывается 
 
При уменьшении температуры дисперсность порошка снижается, а спо-
собность к размолу увеличивается. При высоких температурах наблюдается об-
разование частиц компактного никеля. 
 
5. 2. Изучение влияния состава электролита на электродные реакции 
при получении порошка никеля 
Изучая влияние температуры при электролизе без охлаждения, было выяв-
лено изменение цвета раствора с сиреневого на синий. Это указывает на сниже-
ние концентрации аммиака. Поэтому было изучено влияние концентрации ам-
миака на катодный и анодный электродные процессы. Для этого были приго-
товлены растворы с концентрацией аммиака 50 %, 110 %, 150 % и 200 % от ко-
личества в базовом растворе. 
Поляризационные кривые в растворах с различным содержанием аммиака 












Рис. 1. Анодные поляризационные кривые никелевого электрода в электролите 




Рис. 2. Катодные поляризационные кривые в электролите для получения  
порошка никеля с различным содержанием аммиака 
 
Следует отметить, что в электролите для получения порошка никелевый 
анод выступает как малоизнашиваемый. На поляризационных кривых наблю-
даются площадки предельного пассивационного тока. Также не обходимо ука-
зать на существенно более высокие токи для кривой при концентрации аммиака 
2Сст (200 % к содержанию в базовом растворе). 
Снижение концентрации аммиака существенно не влияет на ход катодной 
поляризационной кривой. Однако после снятия кривой на электроде был выяв-
лен зеленоватый налет нерастворимых гидроксосоединений никеля. Повыше-
ние концентрации аммиака ведет к повышению поляризации, что должно 















5. 3. Изучение влияния добавки комплексообразователя на характе-
ристики порошка никеля 
Для поддержания стабильной концентрации комплексных ионов было 
принято решение использовать дополнительный комплексообразователь. В ка-
честве такого дополнительного комплексона в электролит был введен Трилон Б 
в количестве 20 % от количества аммиака в растворе. Для изучения влияния 
Трилона Б были получены порошки никеля из электролитов, содержащих и не 
содержащих Трилон Б. Следует отметить, что при синтезе порошков использо-
валось снежно-водяное охлаждение для создания оптимальных температурных 
условий. Изображения СЭМ приведены на рис. 3 и 4. 
Показано, что порошок состоит из небольших сфероидных частиц, кото-
рые формируют кораллоподобные зерна размером 45–70 мкм. Эти агломераты 
легко распадаются даже при приложении к ним небольшого усилия. В образце 
порошка, полученного без добавления Трилона Б, были выявлены частицы 
компактного металла.  
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Рис. 3. Изображения СЭМ порошка никеля, полученного без добавки в  
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Рис. 4 Изображения СЭМ порошка никеля, полученного с добавкой в  
электролит Трилона Б: Увеличения: а – ×5450, б – ×4000 
 
В табл. 2 приведен состав образцов порошка никеля, полученных без до-
бавки Трилона Б и с добавкой Трилона Б. 
 
Таблица 2 
Химический состав образцов порошка никеля 
Образцы 
Содержание элемента, % масс 
Ni Si P S Fe Co Zn 
Образец с Три-
лоном Б 
99.028 0.008 0.029 0.03 0.018 0.65 0.047 
Образец без 
Трилона Б 
99.054 0.015 0.024 0.022 0.015 0.72 0.055 
Образцы 
Содержание элемента, % масс 
As Cd Sn Ca Sb Pb Bi Al 
Образец с Три-
лоном Б 
0.002 0.003 0.004 0.001 0.001 0.005 0.002 0.055 
Образец без 
Трилона Б 
0.004 0.002 0.002 0.001 0.001 0.006 0.003 0.076 
 
Содержание примесей в обоих образцах порошка является низким. Со-
держание Ni 99.03–99.05 %. Больше всего в качестве примеси в порошке никеля 
содержится 0.65–0.72 % Со. Необходимо указать, что введение Трилона Б су-
щественно не изменяет состав порошка никеля. 
Были определены значения катодного и анодного выходов по току для 















Выходы по току процесса получения порошка никеля 
Электролит 





Базовый 41 5 
Базовый с Трилоном Б 35 8 
 
Значения, приведенные в табл. 3, показывают, что введение добавки Три-
лона Б приводит к снижению выхода по току порошка никеля и увеличению 
выхода по току растворения никелевого анода. 
 
6. Обсуждение результатов определения условий электрохимического 
получения порошка никеля 
При электролизе с получением порошка никеля при i=100 А/дм
2
 из-за вы-
сокого Ленц-Джоулева тепла электролит будет разогреваться. Результаты, при-
веденные в табл. 1, показывают, что чем ниже температура электролита, тем 
более мелкодисперсный порошок может быть получен. Это соответствует тео-
ретическим данным, согласно которым при повышении поляризации уменьша-
ется размер частиц формируемого порошка. А при повышении температуры 
поляризация выделения никеля снижается. Показано, что для формирования 
порошка никеля, пригодного для производства твердых сплавов, температура 
не должна превышать 50 °С, для чего необходимо обеспечить сильное охла-
ждение электролита. 
Изучение анодных поляризационных кривых в электролите с различным 
содержанием аммиака (рис. 1) выявило значительную пассивацию никелевого 
анода. На всех кривых имеется четко выраженная площадка пассивации, при 
этом плотность тока растворения никеля очень незначительна – 1.5 мА/дм
2
. Ве-
роятно, это объясняется щелочной средой электролита, несмотря на наличие 
аммиака как комплексообразователя. При содержании аммиака 50–150 % от 
базового электролита существенно не влияет на ход анодных кривых. Увеличе-
ние содержания аммиака двое (200 % от базового уровня) приводит к значи-
тельному росту тока растворения никеля за счет комплесообразования, однако 




Влияние концентрации аммиака на катодный процесс значительно боль-
ше. При увеличении концентрации аммиака резко увеличивается поляризация 
из-за образования более прочного аминокомплекса, в результате чего снижает-
ся предельная плотность тока. В результате размер частиц порошка будет сни-
жаться, и порошок никеля будет более мелкодисперсным. При уменьшении 
концентрации аммиака вдвое (50 % от базового электролита) поляризация 
практически не измениться. При снижении концентрации аммиака в прикатод-
ной сильно щелочном слое электролита часть никеля будет выделяться в виде 
нерастворимых гидроксосоединений. Включение в порошок гидроксидов и ос-








либо поддерживать концентрацию аммиака, либо вводить дополнительные 
комплексообразователи. 
Трилон Б был введен в состав электролита для получения порошка никеля 
для снижения концентрации свободных катионов никеля, снижения предельной 
плотности тока и повышения поляризации выделения никеля. При этом должен 
формироваться более мелкодисперсный порошок. Результаты СЭМ подтверди-
ли эту гипотезу. Следует отметить, что в порошке никеля, полученном из базо-
вого электролита, были обнаружены частицы компактного металла. Возможно, 
это происходит из-за локального снижения концентрации аммиака или локаль-
ного разогрева. Наличие таких частиц компактного металла снижает качество 
порошка никеля для использования в твердых сплавах. Введение Трилона Б 
предотвращает образование частиц компактного металла и позволяет получить 
порошок с близкими размерами первичных частиц, составляющих агломераты. 
Влияние Трилона Б на процесс электролиза подтверждается данными табл. 3. 
За счет образования достаточно прочного комплекса Трилона Б с Ni
2+
 анодный 
выход по току растворения никеля увеличивается, а катодный выход по току 
восстановления никеля снижается. 
Введение Трилона Б практически не изменяет состав полученного порош-
ка. В общем виде следует отметить высокую чистоту электрохимически синте-
зируемого порошка никеля. При это следует указать, что Со, как примесь с 
максимальным содержанием, при использовании для производства твердых 
сплавов, не является вредной. Со наравне с никелем является наиболее распро-
страненным металлом-связкой в твердых сплавах различного назначения. С 
учетом вышеуказанного полученные порошки никеля содержат 99.67–99.77 % 
компонента, необходимого для производства твердых сплавов. 
Следует отметить, что параметры процесса электролиза и характеристики 
полученного порошка никеля определялись в лабораторной модели для перио-
дического процесса. Однако современная тенденция в развитии технологии со-
стоит в переходе к непрерывным процессам, которые обеспечивают большую 
стабильность характеристик продукта. Следовательно, перед внедрением полу-
ченных результатов в производство необходимо разработать пилотную усто-
новку для непрерывного электрохимического синтеза порошка никеля и уточ-
нить параметры процесса. 
 
7. Выводы  
1. Установлено, что при повышении температуры дисперсность порошка 
никеля увеличивается. При температуре электролита 90–95 °С порошок никеля 
содержит большое количество компактного металла. Снижение температуры до 
45–48 °С приводит к образованию мелкодисперсного порошка, который, однако 
содержит некоторое количество частиц компактного металла. 
2. Показано, что повышение концентрации аммиака в электролите увели-
чивает поляризацию выделения никеля и снижает размер частиц порошка. 
Снижение концентрации аммиака может привести к загрязнению порошка ма-
лорастворимыми гидроксосоединениями никеля. Предложено ввести в электро-












Трилона Б позволяет предотвратить образование частиц компактного никеля и 
получить кораллообразные дендриты длиной 40–71 мкм, состоящие из сферо-
идных первичных частиц, на которые дентриты легко разделяются. Определены 
выходы по току электродных процессов. Показано, что введение Трилона Б 
снижает катодный выход по току выделения никеля с 41 % до 35 %, анодный 
выход по току растворения никеля увеличивается с 5 % до 8 %. 
3. Определены оптимальные условия электролиза для синтеза тонкодис-
персного порошка никеля, пригодного для производства твердых сплавов: тем-
пература ниже 45 °С, рН не ниже 11 (поддерживать аммиаком), введение до-
бавки Трилона Б.  
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